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(54) Verfahren zur Herstellung von Formkorpern aus faserverstarkten keramischen Materialien 



(57) Verfahren zur Herstellung von Formkorpern 
aus faserverstarkten keramischen Materialien, wobei im 
ersten Schritt Kerne ein Grunkorper hergestellt wird, in- 
dem in eine Form eine preBfahige Masse gefullt wird, 
wobei die preBfahige Masse Kohlenstoffasern und/oder 
Kohlenstoffilamente und Pech und/oder Harze enthalt, 
welche bei Warmebehandlung unter AusschluB von 
Oxydationsmitteln Kohlenstoff-haltige Ruckstande bil- 
den, im zweiten Schritt der Grunkorper durch Erwarmen 
auf eine Temperatur von 120 °C bis 280 °C unter Druck 
verfestigt wird, im dritten Schritt der auch als Vorkorper 



bezeichneteverfestigte Grunkorper durch Erhitzen in ei- 
ner nicht oxydierenden Atmosphare auf eine Tempera- 
tur von ca. 750 0 C bis ca, 11 00 0 C zu einem C/C-K6rper 
carbonisiert wird, wobei die Erwarmung im ersten, zwei- 
ten und/oder dritten Schritt zumindest anteilsweise da- 
durch bewirkt wird, daB ein elektrischer Strom durch die 
preBfahige Masse, den Grunkorper und/oder den ver- 
festigten Grunkorper geleitet wird, nach diesem Verfah- 
ren hergestellte Formkorper sowie deren Verwendung 
als Brems-, Kupplungs- und Reibscheiben 
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Beschreibung 

[0001 ] Die vorliegende Erf indung bezieht sich auf ein 
Verfahren zur Herstellung von Formkorpern aus faser- 
verstarkten keramischen Materialien. Insbesondere be- 
trifft die Erfindung ein Verfahren zur endkonturnahen 
Herstellung eines porosen faserverstarkten Kohlen- 
stoff-haltigen Formkorpers, insbesondere eines faser- 
verstarkten C/C-Kdrpers (mit Kohlenstoffasern ver- 
starkter Kohlenstoff, engl. "CFC oder "CFRC'\ carbon 
fibre reinforced carbon), der aus binderhaltigen Faser- 
stoffmassen mittels eines PreBvorganges geformt und 
in einer nachfolgenden thermischen Behandlung zu 01 
C umgesetzt wird, sowie gegebenenfalls die Nachver- 
dichtung dieses porosen faserverstarkten Kohlenstoff- 
haltigen Formkorpers unter Ausbildung einer kerami- 
schen Matrix, insbesondere durch eine Flussigmetall- 
Infiltration in den C/C-K6rper, gegebenenfalls mit an- 
schlieBender Warmebehandlung, wobei die Matrix 
dann Metalle und die durch Reaktion mit dem Kohlen- 
stoff gebildeten Metallcarbide sowie gegebenenfalls 
Reste von nicht umgesetztem Kohlenstoff enthalt. 
[0002] Das erfindungsgemaBe Verfahren betrifft ins- 
besondere die Herstellung von mit Kohlenstoffasern 
verstarkten keramischen Verbundwerkstoffen, die ge- 
gebenenfalls Ausnehmungen und Hohlraume aufwei- 
sen, welche uber die Flussigmetallinfiltration mit Silici- 
umschmelzen unter Reaktion zumindest eines Teils des 
Kohlenstoffs zu Siliciumcarbid in mit Kohlenstoffasern 
verstarkte Verbundwerkstoffe mit SiC -haltiger oder 
Kohlenstoff-, SiC- und Si-haltiger Matrix (C/SiC- oderC/ 
C-SiC-Werkstoffe) umgesetzt werden. Anwendung fin- 
den diese Verbundwerkstoffe insbesondere bei Brems-, 
Kupplungs- und Reibscheiben, sowie als hochtempera- 
t urbestan d ig e Ko n stru kti on s werkstoff e . 
[0003] Heutzutage iiberwiegend verwendete Mate- 
rialien fur Bremsscheiben im Automobilbau sind Stahl 
oder GrauguB, und in der Luftfahrt mit Kohlenstoffasern 
verstarkte Kohlenstoff -Werkstoff e (C/C). Die von den 
Scheibenmaterialien geforderten Eigenschaften sind 
dabei hohe mechanische Stabilitat, Temperaturbestan- 
digkeit, Harte und VerschleiBfestigkeit gegenuber dem 
Reibpartner in der Reibpaarung der Bremse. Die Ein- 
satztemperatur bisher verwendeter GrauguBbrems- 
scheiben ist dabei durch den Schmelzpunkt des Mate- 
rials limitiert. Die mechanische Versagenstemperatur 
liegt, abhangig von der Belastung, bereits deutlich un- 
terhalb des Schmelzpunktes. Weiterhin tritr durch Um- 
wandlung des metallischen Gefuges beim Erhitzen die 
Gefahr einer RiBbildung in den Scheiben auf. Die Ver- 
wendung von faserverstarkter Keramik als Werkstoff fur 
Bremsscheibenanwendungen erweist sich als Losung 
fur diese Problematik. Insbesondere Werkstoffe auf der 
Basis von mit Kohlenstoffasern verstarktem Siliciumcar- 
bid (C/SiC) haben sich fur diese Anwendung als geeig- 
net erwiesen. Die Vorteile dieses Materials sind die 
niedrigere Dichte (damit niedrigeres Gewicht bei glei- 
chem Volumen), die hohe Harte und Temperaturbestan- 



digkeit bis ca. 1 400 °C und nicht zuletzt die extrem hohe 
VerschleiBbestandigkeit. Die deutlich geringere Dichte 
von Bremsscheiben aus diesen C/SiC- Werkstoff en er- 
weist sich als positiver EinfluBfaktor zur Verbesserung 
5 des Komforts und der Sicherheit durch die Reduktion 
der ungefederten Massen bei Kraftfahrzeugen und als 
wirtschaftlicher Faktor im Bereich der Luftfahrt. Die gro- 
Be Harte und VerschleiBbestandigkeit von C/SiC-Bautei- 
len ermoglicht hier weit hohere Standzeiten im Vergleich 
zu bisher ublichen Materialien auf C/C-Basis oder Me- 
tallbasis. 

[0004] Verfahren zur Herstellung von C/SiC-Bautei- 
len sind beispielsweise aus den Schriften DE-A 19B 56 
721, DE-C 197 11 829 und DE-A 197 10 105 bekannt 
und umfassen unter anderem die folgenden Schritte : 

Herstellen einer preBfahigen Mischungoderbildba- 
ren Masse aus kohlenstoffhaltigen Fasern oder Fa- 
serbiindeln, die mit einer Beschichtung uberzogen 
sein konnen, einerseits und Fullmitteln und/oder 
Bindemitteln wie beispielsweise Harzen und/oder 
Pech andererseits, 

Formgebung der Mischung unter Druck und Tem- 
peratur und Carbonisierung der Kohlenstoff-halti- 
gen Full- und Bindemittel zur Herstellung eines 
Formkorpers, insbesondere eines aus mit Kohlen- 
stoffasern verstarktem Kohlenstoff bestehenden 
Formkorpers (C/C) und gegebenenfalls Graphitie- 
rung 

Infiltrieren zumindest einer Randschicht des Form- 
korpers mit einer Silicium-Schmelze und zumindest 
partielle Reaktion mit dem Kohlenstoff im Formkor- 
per zu SiC, wobei sich ein Formkorper bildet, der 
wenigstens in der Randschicht aus einer Verbund- 
keramik mit in einer Matrix aus uberwiegend SiC, 
Si und C eingebetteten, Kohlenstoff-haltigen Fa- 
sern besteht (hier ebenfalls als C/SiC bezeichnet). 

[0005] Im folgenden soli unter C/SiC-Werkstoffen all- 
gemein auch die Werkstoffvariante verstanden werden, 
bei der wie oben beschrieben nur eine Randschicht si- 
liciert wird. 

[0006] Unter einer bildbaren Faserstoff masse sind 
sowohl die faserhaltigen preBfahigen Massen, die typi- 
scherweise Kurzfasern oder Kurzfaserbundel enthal- 
ten, als auch Matten, Gewebe, oder Vliese, die sich un- 
ter anderem in Prepregtechnik verarbeiten lassen, zu- 
sammengefaBt. Letztere sind insbesondere auch dazu 
geeignet, nahezu oder ganz ohne Druckeinwirkung ge- 
formt zu werden 

[0007] Zu den ublichen Herstellungsverfahren geho- 
ren auch diejenigen, bei denen der C/C-K6rper uber die 
Flussig- oder Gas-Phase mit Kohlenstoff-Vorlaufem 
("carbon precursors", Substanzen, die beim Erhitzen 
unter AusschluB von oxydierenden Medien Kohlenstoff 
bilden) oder mit Kohlenstoff nachverdichtet wird, oder 
die Matrix aus uberwiegend SiC, Si und C durch eine 
Gasphaseninfiltration (CVD, Chemical Vapour Deposi- 
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tion, oder CVI, Chemical Vapour Infiltration) oder durch 
die Pyrolyse von Si-haltigen prakeramischen Polyme- 
ren erzeugt wird. 

[0008] Bei dem Pressen der Grunkorper wird im all- 
gemeinen die zur thermischen Hartung der Binder er- 
forderiiche Warme von auBen in die preBfahige Masse 
beziehungsweise das Werkstuck eingebracht, indem 
die Presse oder zumindest der PreBstempel erhitzt wird. 
Dabei wird der auBere Bereich des Werkstucks auf ho- 
hereTemperaturen erhitzt als der innere Bereich, damit 
durch den Temperaturgradienten die Warme ins Innere 
des Werkstucks transportiert werden kann. Diese un- 
gleichmaBige Erwarmung fuhrt zu einer ungleichmaBi- 
gen Hartung und kann zu Verspannungen im Werkstuck 
fuhren; die in der auBeren Zone ablaufenden chemi- 
schen und physikalischen Vorgange konnen sogar auch 
dazu fuhren, daB beispielsweise bei der Erwarmung 
und den dabei ablaufenden chemischen Reaktionen 
freiwerdende Gase nicht durch die auBere Zone entwei- 
chen konnen und zum Platzen des Werkstucks oder zu 
Rissen in dem Werkstuck beitragen. Zudem liegt die 
Gesamtdauerdes PreBvorganges, die PreB-Zyklus?eit, 
unerwunscht hoch, da alle im Kontakt mrt der PreBmas- 
se stehenden Pressenteile, die mitunter eine erhebliche 
Warmekapazitat besitzen, beheizt und wieder abge- 
kuhlt werden mussen. Dies auBert sich auch in einem 
hohen Energieverbrauch. 

[0009] Aufgabe der Erfindung ist es daher, ein Verfah- 
ren insbesondere mit kurzen Zykluszeiten und gerin- 
gem Energieverbrauch beim PreBvorgang bereitzustel- 
len, das zur Herstellung von faserverstarkten Kohlen- 
stoff-haltigen Grunkorpern oder Vorkorpern geeignet 
ist, die gegebenenfalls anschlieBend durch Infiltration 
mitflussigen Metallen, insbesondere flussigem Silicium 
und nachfolgenden Reaktion in Formkorper aus faser- 
verstarkter carbidischer Keramik uberfuhrt werden. 
[0010] Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB da- 
durch gelost, daB solche PreBmassen eingesetzt wer- 
den, die eine elektrische Lertfahigkeit aufweisen, die ge- 
eignet ist vor, wahrend oder nach dem Pressen durch 
Hindurchleiten von elektrischem Strom zumindest einen 
Teil der zur Hartung benotigten Warmeenergie als 
Joule'sche Warme zu entwickeln. 
[0011] Die Erfindung betrifft daher ein Verfahren zur 
Herstellung von Formkdrpern aus faserverstarkten ke- 
ramischen Materialien, wobei 
im ersten Schritt eine preBfahige Masse in eine 
PreBform gefullt wird, wobei die preBfahige Masse Koh- 
lenstoffasern und/oder Kohlenstoffaserbundel und/oder 
Kohlenstoffilamente, die in bevorzugter Weise mit Koh- 
lenstoff oder Kohlenstoff-haltigen Verbindungen be- 
schichtet wurden, und Pech und/oder Harze enthalt, 
welche thermisch aushartbar und carbonisierbar sind, 
im zweiten Schritt die preBfahige Masse durch Erwar- 
men auf eine Temperatur von 120 °C bis 280 °C unter 
Druck zu einem Grunkorper verfestigt wird, 

im dritten Schritt der Grunkorper durch Erhitzen in 



einer nicht oxidierenden Atmosphare auf eine Tem- 
peratur von ca. 750 °C bis ca. 2400 °C zu einem 01 
C-K6rpercarbonisiertund/odergraphitiert wird, und 
gegebenenfalls 
5 - im vierten Schritt der C/C-K6rper unter Erhalt seiner 
Form mit flussigem Metal! infiltriert wird, wobei zu- 
mindest teilweise eine Reaktion des Kohtenstoff- 
Anteils der Matrix des C/C-K6rpers mit dem Metall 
unter Bildung von Carbiden ablauft, 

10 

dadurch gekennzeichnet, daB im zweiten oder dritten 
Schritt die Erwarmung zumindest anteilsweise dadurch 
bewirkt wird, daB ein elektrischer Strom durch die 
preBfahige Masse, oder den Grunkorper geleitet wird. 

is Als elektrisch leitende Komponenten treten dabei im 
wesentlichen Kohlenstoffasern, Kohlenstoffaserbundel 
und mit Kohlenstoff beschichtete Fasern auf. 
[0012] Eine ausreichende Erwarmung durch den 
StromfluB beim PreBvorgang setzt ein ausgewogenes 

20 Verhaltnis zwischen elektrischem Widerstand und an- 
gelegter Spannung voraus. Dabei ist der Niederspan- 
nungsbereich bevorzugt, typischerweise mit Spannun- 
gen unterhalb von 250 V. 

[0013] Die preBfahige Masse, der Grunkorper und/ 
25 oder der verfestigte Grunkorper weisen dazu bevorzugt 
eine elektrische Leitfahigkeit von mindestens 0,1 S/m 
auf, insbesondere im Bereich von 0,1 S/m bis 100 S/m. 
Die Leitfahigkeit liegt bevorzugt im Bereich von 1 bis 50 
S/m und besonders bevorzugt im Bereich von 2 bis 10 
30 s/m. 

[001 4] Bevorzugt wird die Leitfahigkeit der PreBmas- 
se beim Verpressen und der sich beim PreBvorgang bil- 
denden Grunkorper so gewahlt, daB sich bei den bevor- 
zugten Spannungen von bis zu 150 V und Stromen un- 

35 terhalb 500 A die zur Hartung bevorzugten Temperatu- 
ren urn 100 bis 280 °C einstellen lassen. 
[0015] In einer bevorzugten Ausfuhrungsform werden 
in der preBfahigen Masse Kohlenstoffasern in Form von 
beschichteten Kurzfaserbundeln eingesetzt. Besonders 

40 bevorzugt sind hierbei mit graphitiertem Kohlenstoff be- 
schichtete Fasern beziehungsweise Faserbundel mit 
mittleren Langen unterhalb von 50 mm. 
[001 6] Als thermisch aushartbare Binder werden Pe- 
che wie Kohlenteerpech oder Erdolpech und/oder Har- 

45 ze wie Phenolharze, Epoxidharze, Polyimide, fullstoff- 
haltige Mischungen mit Furfurylalkohol oder Furanhar- 
ze eingesetzt. Die preBfahigen Massen werden unter 
Temperatureinwirkung ausgehartet, bevorzugt bei Tem- 
peraturen von 1 00 bis 280 °C. 

so [001 7] Besonders bei der Verwendung von langfaser- 
oder gewebeverstarkten bildbaren Massen kann die 
thermische Aushartung auch nahezu drucklos erfolgen. 
Dies ist typischerweise bei nach der Prepreg-Technik 
oder dem Laminieren hergestellten Formkorpern der 

55 Fall. Auf eine PreBvorrichtung kann hier gegebenenfalls 
vollstandig verzichtet werden. 

[0018] Durch die Carbonisierung oder Graphitierung 
des Grunkorpers wird ein pordserC/C-Kdrper erhalten, 
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der sich weiterbearbeiten laBt. Er kann mechanisch z. 
8. durch Bohren, Drehen Oder Frasen nachbearbeitet 
oder wiederum zu komplexeren Strukturen zusammen- 
gesetzt oder geklebt werden. 

[001 9] In weiteren Schritten kann der porose C/C-K6r- 
per auch mit thermisch aushartbaren und carbonisier* 
baren Bindem, oder Pofymeren nachverdichtet und er- 
neut carbonisiert werden, um zu einem Material mit ho- 
herer Dichte und hoherem Kohlenstoffanteil zu gelan- 
gen. 

[0020] In einer bevorzugten Ausfuhrungsform des er- 
findungsgemaBen Verfahrens wird der Kohlenstoff des 
C/C-K6rpers in einem vierten Schritt durch eine 
Schmelzinfiltration mit Metallen und eine gegebenen- 
falls anschlieBende Warmebehandlung wenigstens teil- 
weise zu den entsprechenden Carbiden umgesetzt. Be- 
vorzugt ist die Schmelzinfiltration mit Silicium, wobei 
sich zumindest ein Teil des Kohlenstoffs (bevorzugt der 
Kohlenstoff in der Matrix) zu Siliciumcarbid umsetzt; die 
Matrix enthalt dann SiC, nicht umgesetzten Kohlenstoff 
sowie nicht umgesetztes Silicium. Hierzu wird der 01 
C-K6rper typischerweise mit Siliciumpulver uberschich- 
tet und auf Temperaturen von ca. 1500 bis ca. 1 800 °C 
im Vakuum erhitzt. Je nach beabsichtigter Verwendung 
ist es dabei nicht zwingend notwendig, den gesamten 
C/C-K6rper in C/SiC umzusetzen, im allgemeinen wird 
aber zumindest die Randschicht zu C/SiC umgesetzt. 
Obwohl die Siliciumschmelzinfiltration das bevorzugte 
Verfahren ist, kann der C/C-K6rper auch mit anderen 
ublichen Verfahren unter Ausbildung der in der Ver- 
bundwerkstofftechnologie gangigen Matrices nachver- 
dichtet werden. Insbesondere kann das Flussigsilicier- 
verfahren auch mit Siliciumlegierungen durchgefuhrt 
werden, die unter anderem Metalle wie Cr, Fe, Co, Ni, 
Ti und/oder Mo enthalten konnen. 
[0021] Das beschriebene Verfahren kann bevorzugt 
zur Herstellung von Bremsscheiben oder Kupplungs- 
scheiben verwendet werden. 

[0022] Hierzu wird eine PreBform, die die gewunsch- 
ten AuBenkonturen aufweist, mit der preBfahigen Mas- 
se gefullt und die PreBstempel zusammengefahren, wo- 
bei der elektrische Strom uber die Deckund Bodenfla- 
che der PreBform in die PreBmasse eingeleitet wird. Da 
der elektrische Widerstand der Masse insbesondere mit 
der Dichte wahrend des PreBvorganges variiert, sind 
die angelegte Spannung oder die Stromstarke ebenfalls 
uber den gesamten PreBvorgang variabel zu gestatten. 
Im Gegensatz zu einer Erwarmung durch Warmeleitung 
von auBen wird hierdurch eine gleichmaBige Erwar- 
mung uber den Querschnitt und uber die Hone des sich 
bildenden Grunkorpers oder Werkstiicks erreicht. 
[0023] Der gehartete Grunkorper wird dann wie oben 
beschrieben weiterbearbeitet, d. h. carbonisiert und/ 
oder graphitiert und anschlieBend durch Schmelzinfil- 
tration mitflussigen Metallen, bevorzugt flussigem Sili- 
cium, zumindest teilweise in die entsprechenden Carbi- 
de uberfuhrt. 

[0024] Im Grunzustand oder im carbon is ierten Zu- 



stand konnen die benotigten Bohrungen zur Befesti- 
gung der Brems- oder Kupplungsscheiben sowie, falls 
gewunscht, Hohlraume und Ausnehmungen zur Beluf- 
tung durch die gelaufigen mechanischen Bearbeitungs- 
5 verfahren wie Bohren, Drehen und Frasen in die Werk- 
stucke eingebracht werden. 



Patentanspruche 

10 

1 . Verfahren zur Herstellung von Formkorpern aus fa- 
serverstarkten keramischen Materialien, wobei 

im ersten Schritt eine preBfahige Masse in eine 
15 - PreBform gefullt wird, wobei die preBfahige 

Masse Kohlenstoffasem und/oder Kohlen- 
stoff as erbiindel und/oder Kohlenstoffilamente 
und Peche und/oder Harze enthalt, welche 
thermisch aushartbar und carbonisierbar sind, 
20 . - im zweiten Schritt die preBfahige Masse durch 
Erwarmen auf eine Temperatur von 120 °C bis 
280 °C unter Druck zu einem Grunkorper ver- 
festigt wird, 

im dritten Schritt der Grunkorper durch Erhitzen 
25 in einer nicht oxydierenden Atmosphare auf ei- 

ne Temperatur von ca. 750 °C bis ca. 2400 °C 
zu einem C/C-K6rper carbonisiert und/oder 
graphitiert wird, 

30 dadurch gekennzeichnet, daB die Erwarmung im 
zweiten und/oder dritten Schritt zumindest anteils- 
weise dadurch bewirkt wird, daB ein elektrischer 
Strom beim PreBvorgang durch die preBfahige 
Masse und/oder den verfestigten Grunkorper gelei- 

35 tet wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB anschlieBend an den dritten Schritt 

40 - im vierten Schritt der C/C-K6rper unter Erhalt 
seiner Form mit flussigem Metall infiltriert wird, 
wobei zumindest teilweise eine Reaktion des 
Kohlenstoff-Anteils der Matrix des C/C-K6rpers 
mit dem Metall unter Bildung von Carbiden ab- 

45 lauft. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die elektrische Leitfahigkeit der 
preBfahigen Masse vor oder wahrend des PreBvor- 

50 ganges mindestens 0,1 S/m betragt. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die elektrische Leitfahigkeit des 
Grunkorpers mindestens 0,1 S/m betragt. 

55 

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die preBfahige Masse durch Hin- 
durchleiten von elektrischem Strom uber die Deck- 
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und Bodenflache einer PreBform erwarmt wird. 

6. Poroser C/C-Formkorper, hergestelft nach dem 
Verfahren einer oder mehrerer der vorangehenden 
Anspriiche. 

7. Verwendung von porosen C/C-Formkdrpern nach 
Anspruch 6 zur Herstellung von C/SiC-Keramiken 
durch Flussiginfiltration mlt SNicjum oder Silicium- 
legierungen. 

8. Verwendung nach Anspruch 7 zur Herstellung von 
Reibscheiben, Bremsscheiben oder Kupplungs- 
scheiben. 

9. Verwendung nach Anspruch 7 zur Herstellung von 
keramischen Formkorpern fur den Automobilbau, 
den Bau von Luft- und Raumfahrzeugen sowle fur 
den Ofenbau. 
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